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И З В Е С Т И Я
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КРА СН О ГО  ЗН А М ЕН И  П О Л И ТЕХ Н И Ч ЕС К О ГО  ИНСТИТУТА им. С. М. КИ РОВ А
И С С Л Е Д О В А Н И Е  В О Б Л А С Т И  Х И М И И  П Р О И З В О Д Н Ы Х  
К А Р Б А З О Л А  7 5 .  Ф О Т О Х И М И Ч Е С К И Й  С И Н Т Е З  
І - А Ц Е Т И Л  К А Р Б А З О Л А
г. ,н. Ив а н о в , в. я. То л м а ч е в а , в. п . л о т т и ін с к и и
(Представлена научно-методическим семинаром органических кафедр
и лабораторий ХТФ)
В  д а н н о м  с о о б щ е н и и  п р и в е д е н ы  р е з у л ь т а т ы  и з у ч е н и я  р е а к ц и о н н о й  
с п о с о б н о с т и  9 - а ц е т и л к а р б а з о л а  в в о з б у ж д е н н о м  с о с т о я н и и  п р и  и с п о л ь ­
з о в а н и и  У Ф - и з л у ч е н и я .  Х о т я  р е а к ц и и  к е т о н н ы х  г р у п п  в в о з б у ж д е н н о м  
с о с т о я н и и  и з у ч а л и с ь  р а н е е  у  б о л ь ш о г о  ч и с л а  с о е д и н е н и й  [1 ,  2, 3 ] ,  в л и ­
т е р а т у р е  н а м  н е  в с т р е ч а л о с ь  п р и м е р о в  ф о т о х и м и ч е с к и х  р е а к ц и й  а ц е ­
т и л ь н ы х  п р о и з в о д н ы х  к а р б а з о л а .  И с п о л ь з о в а н и е  в к а ч е с т в е  и с х о д н о г о  
п р о д у к т а  д о с т у п н о г о  9 - а ц е т и л к а р б а з о л а  б ы л о  т а к ж е  и н т е р е с н ы м  п о т о ­
м у ,  ч т о  н е п о с р е д с т в е н н а я  с в я з ь  к е т о н н о й  г р у п п ы  с а т о м о м  а з о т а  д а в а л а  
в о з м о ж н о с т ь  о ж и д а т ь  п р о я в л е н и я  с п е ц и ф и ч е с к о й  р е а к ц и о н н о й  с п о с о б ­
н о с т и  к а р б о н и л ь н о г о  к и с л о р о д а  к в о с с т а н о в л е н и ю ,  п р и с о е д и н е н и ю ,  ц и к ­
л и з а ц и и  и д р у г и м  р е а к ц и я м  [1 ,  2, 3 ] .
В  к а ч е с т в е  и с т о ч н и к а  У Ф - и з л у ч е н и я  и с п о л ь з о в а л с я  п о л н ы й  с п е к т р  
р т у т н о й  л а м п ы  П Р К - 7 ,  р а б о т а в ш е й  в р е ж и м е  э л е к т р и ч е с к о й  м о щ н о с т и ,  
р а в н о й  1 кет. О б л у ч е н и ю  п о д в е р г а л и  р а с т в о р ы  9 - а ц е т и л к а р б а з о л а  в 
а л и ф а т и ч е с к и х  с п и р т а х ,  и з  к о т о р ы х  л у ч ш и м  о к а з а л с я  и з о п р о п и л о в ы й .  
Т е м п е р а т у р ы  в о п ы т а х  с о с т а в л я л и  3 5 - 4 5 ° С ,  п р о д о л ж и т е л ь н о с т ь  о б л у ч е ­
н и я  з а в и с е л а  о т  к о н ц е н т р а ц и и  и с х о д н о г о  в е щ е с т в а  и о б ъ е м а  р е а к ц и о н ­
н о й  м а с с ы .  Р е з у л ь т а т ы  н е с к о л ь к и х  с е р и й  о п ы т о в  п о з в о л и л и  у с т а н о в и т ь  
о п т и м а л ь н ы й  п о к а з а т е л ь  —  0 ,01  г / с м 3 X  0 ,0 2  ч а с а ,  п р и  к о т о р о м  д о с т и г а л ­
ся  н а и б о л ь ш и й  в ы х о д  п р о д у к т а  п р е в р а щ е н и я — 1 - а ц е т и л к а р б а з о л а  
( 2 5 - 2 8 % ) .  Н а п р и м е р ,  п р и  о б ъ е м е  р е а к ц и о н н о й  м а с с ы  1 0 0 0  см3 и н а в е с ­
ке 9 - а ц е т и л к а р б а з о л а  10 г н е о б х о д и м а я  п р о д о л ж и т е л ь н о с т ь  о б л у ч е н и я  
с о с т а в л я е т  2 0  час. У в е л и ч е н и е  п р о д о л ж и т е л ь н о с т и  о б л у ч е н и я  и к о н ц е н ­
т р а ц и и  и с х о д н о г о  в е щ е с т в а  п о в ы ш а л о  в ы х о д  1 - а ц е т и л к а р б а з о л а  н е з н а ­
ч и т е л ь н о .
В  п р о д у к т а х  р е а к ц и и  о с н о в н у ю  м а с с у  ( 4 0 % )  с о с т а в л я л  и с х о д н ы й  
9 - а ц е т и л к а р б а з о л .  О с т а т о к  п о с л е  в ы д е л е н и я  а ц е т и л ь н ы х  п р о и з в о д н ы х  
п р е д с т а в л я л  с о б о й  с м о л и с т у ю  м а с с у ,  с о с т а в  к о т о р о й  п о к а  н е  и з у ч е н .  
С х е м а  р е а к ц и о н н о г о  с о с у д а  и з о б р а ж е н а  н а  р и с .  1.
Э к с п е р и м е н т а л ь н а я  ч а с т ь
Р е а г е н т ы .  9 - а ц е т и л к а р б а з о л ,  п е р е к р и с т а л л и з о в а н н ы й  и з  э т а н о л а ,  
и м е л  т. пл . 7 4 °С .  И з о п р о п и л о в ы й  с п и р т  и м е л  к в а л и ф и к а ц и ю  « ч д а » .
1 - а ц е т и л к а р б а з о л .  1 0 -1 2  г 9 - а ц е т и л к а р б а з о л а  р а с т в о р я л о с ь  в 1 0 0 0 -  
1 2 0 0  см3 и з о п р о п и л о в о г о  с п и р т а ,  и р а с т в о р  з а л и в а л с я  в р е а к т о р .  П о с л е
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п о д к л ю ч е н и я  к р е а к т о р у  о б р а т н о г о  х о л о д и л ь н и к а  р е а к ц и о н н а я  м а с с а  
п р о д у в а л а с ь  т о к о м  г е л и я  ( и л и  а з о т о м ,  о ч и щ е н н ы м  о т  к и с л о р о д а )  с  ц е л ь ю  
у д а л е н и я  к и с л о р о д а  и з  п р о с т р а н с т в а  н а д  р е а к т о р о м .  С м о м е н т а  в к л ю ч е ­
н и я  р т у т н о й  л а м п ы  т о к  и н е р т н о г о  г а з а  у м е н ь ш а л с я  и о с т а в а л с я  п о с т о -
Hofipm холодильнику.
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Р ис. 1. Схема реакционного сосуда:
1 — реакционная колба, 2 — термометр, 3 — патрубок по­
дачи инертного газа, 4 — барботер, 5 — сливной патру­
бок, 6 — ртутная лампа, 7 — кварцевая рубашка, 
8 — дроссель
я н н ы м  д л я  о с у щ е с т в л е н и я  н е о б х о д и м о й  ц и р к у л я ц и и  р а с т в о р а .  П о с л е  
2 0 — 2 4  ч а с о в  о б л у ч е н и я  р е а к ц и о н н а я  м а с с а  с л и в а л а с ь  и з  р е а к т о р а ,  о т  
н е е  о т г о н я л а с ь  б о л ь ш а я  ч а с т ь  и з о п р о п и л о в о г о  с п и р т а ,  и и з  о с т а т к а  п р и  
к р и с т а л л и з а ц и и  в ы д е л е н ы  ж е л т о в а т ы е  к р и с т а л л ы  с  т. п л .  1 2 9 — 1 3 0 ° С  
( в ы х о д  2 5 — 2 8 %  в р а с ч е т е  н а  1 - а ц е т и л к а р б а і з о л ) . П р и  п е р е к р и с т а л л и з а ­
ц и и  и з  м е т а н о л а  т .  п л .  п о в ы с и л а с ь  д о  1 3 2 — 1 3 3 ° С  ( л и т .  т. п л .  1 3 3 — 1 3 4 °  
І а ц е т и л к а р б а з о л а  [ 4 ] ) .  Н а й д е н о :  а ц е т и л ь н ы х  г р у п п  о к с и м и р о в а н и е м  
1 2 ,9 % .  В ы ч и с л е н о  ( д л я  м о н о а ц е т и л к а р б а з о л а )  1 3 ,3 % .  П р о д у к т  д а е т  
. И К - с п е к т р ы  и х р о м а т о г р а м м ы ,  н е  с о в п а д а ю щ и е  с о  с п е к т р а м и  и х р о м а ­
т о г р а м м а м и  з а в е д о м ы х  о б р а з ц о в  2 - ,  3 -  и 9 - а ц е т и л к а р б а з о л о в .
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